espcajcenet document view 



Page 1 of I 



ZR02-8ASEO CATALYST CARRIER AND METHOD FOR THE 
PRODUCTION THEREOF 



Publication number: 
Publication date: 
Inventor', 



Applicant: 

Classification: 
- International: 



«• European: 

Application number; 
Priority numbgrjs): 



DEI 021 9879 
2003-11-20 

HOFSXADT OTTO (DEV. HESSE MICHAEL 
(DE); SCHiNDLER GOETZ-PETER (OE): 
HARTH KLAUS (DE); SIMON FALK(DE) 

BASF AG (DE) 

B01J23/62: B61J21/06; B01J23/63; 
BQ1J35/10; B01J37/00; OO7B61/00; 
GQ7C5/333; GG7C11/Q6; B01J35/00; 
B01J21/0G; B01J23/54: B01J35/00; 
B01 J37/0G; G0TB81/00; C07CS/00; 
C07C11/0G; (IPC1-7): BO 1J 21/06; 
601J23/00; C07C5/3S3; C07C1 1/06 

BG1J21/06; 8Q1J23/83; B01J35/10; 
B01J37/008: 801 J37/Q0B2: GQ7C5/333B 

DE2002101S879 20020503 

DE2002 101 9879 20020503 



Also published as: 

1 WO03092887 (AD 
§j EP 1503855 (AD 
US2OO6O46029 <A1) 
MXPA040 10296 (A) 
EP1503855 (AO) 

more » 



>ses 



Report a data error here' 
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Abstract of corresponding document: WO03092887 

The Invention relates to a method for the production of a catalyst carrier, wherein 
Zirconium dioxide powder is mixed with a binding agent, optionally a pore forming 
agent, optionally an acid, water and optionally other additives to form a kneadable 
mass, said mass is homogenized in order to form shaped bodies, dried and calcinated. 
The binding agent is a monomer, oligomer or polymer organosilicon compound.Suitable 
binding agents are monomer, oligomer or polymer siianes, aikoxysilanes, 
aryloxysiianes, acryioxystlanes, oxsminosilanes, haiogensilanes, aminoxysiianes, 
aminosiianes, amldosilanes, silazanes or silicones. The invention also relates to a 
catalyst carrier thus produced, a catalyst containing said carrier and the use thereof as a 
dehydrogenatson catalyst. 
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KataJys-afcortrag&r una Verfaftren zu seiner HgrsteHun.g. 

6$g&r&tehd d©r Erfinc&ng Jst ein VVfshren zur Herstel- 
lung canes Ks*aiysstOftfs.0e : ra f b&i dern man Zircon df ox hi- 

reribildsief, g^Sfberserefslls at nor Saure, Wsss&r sowie ge- 
gebsnenfa^is w^iter^fi Zusch lag stof fer< zu e?in??r knstba- 

korpern fomtt, trcscknaj und eateintert, vvobel das Bind®* 
mftfc! mmotm^ oligomers oder polymers Organo 
si ; s d u nwe rb* rid g 1st 

S&elgrsste Bhul&fYutts: smd rrtonarnare, oitgomsre Oder 
polymer® SHano, A^koxY^sr^, Arylosysilsne, Acfytoxy&v 
tjane, OxljT;ihQ^ifafm r HalegSft&iiane, Amfnoxysitoe, Am? ■ 
nqsiiane, Amidosnsris, Stlazane odef Siljkb.ne, 
Gsgenstsftd dar Ef^ndiif*g 1st such dcr so hfifgestetfte K«- 
•taiysatttrtrSger ssibst ein Kalaiysstof, der &o$en Trsger 
©mhalr sc)vw« -d&ss&ft Vshtfendung ais Dehydner-Kataiy- 
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Beschreibnng 

[ttOOt] Die Bt&3dnag _i?etrifft eiberi Kstsdys'a&cxrpger, oin VbrN^ss &s sdtier H«jsiella»g. eS&ea IX^S^Jrierka-slysato^ 
.d-ssf diesaa Trager untris&t&fttfb die %-rwendang des l)c'bydiiorkataivsators, 
5 [0002] Its hi b\&*n?i\ y Zkcm&ox\d als Kat^ysaforir^er fur ])ehydrU^fkaialYsatoren einzti^izeia. 

[0003] BP-A 0 ? IS 883 offsrobsrt mmn K&Msmminigei:, ctef m wesent lichen mis xr:onok 3 i asm Ziraomiaoxid bestdit, 
DicsKsrvrird dursb Zugabc mnw Zirconylnitrstt- <xierZircorjyk|hlond-I^^ingxu etner wfedgen AnitfiCRialdc^ng, \vc- 
bei dor -pH-W^rtvpa' 14 &uf 6 absinkt, Asswasate 4ss; FMl.^hikteis.', Tftjckiien* Calciniccen u? id Tab letli^jxrn hergssMit 
Der so bergeraelUe Kaialysafcjrtrijgar bestahiza 85 "his IdOtCkriMfe aits ■ tE'jocs?kHffcta ^rcondio&i<l 
m [0004] DIvA 196 54 391 bew&rejbi die Hefsisimrigeine^ ■IMjydri.Grkatalysuiors durch TrMsiing von im wie^Uicfeeh 
nioitokltafcxa ZfO> Stii eker Msung yob Pi(^%)2 j^d So(OAc) 2 few. (lurch IVSnfeang des ZrO^ inat'd'aerferstiwi: LS&sag 
von Crt'NO;^ and anschibiibtid drier ^vei&B Losung von La(N(>0:^ Die imp^aisriea lr%ar warden getrockr^i und 
afssdsMstad cBicinicri, Die so erh&Uenen Kataiys&toren werdsn ais Dehydderka?aly^ats>ren fur die Dsbydrfemng von 

s 5 (0005 j Dili iKalidysatorcn des Starides dor 'IMmik .simS hinyichtiich ihrer Akii vital unci ihrcr SisjKbsil: xoch v&tess* 

j 0006] Aufgaba der vorliegesiden Brfind^g i si. es< einets- Klatalysalortf %c;r sar.Hmt&itffig: von D^hydxierkat^ay^torert 
mxt yerteKer i.en llgenschaftso, irtsbesondare nib varbasserier Aktlvitat des Kaialysaior$ ? sowie die '-etJtepirechepd^s' De 
hydriediatelysa^ren neibst hereuza*tai!en. 
20 [9007] GfcKSsfc wird die A xtlgahe darch ein Verfahttn xur Hersteliun g ernes K<iUiiysaiorirager^ hei de?n hjsh Zferf- 
oxtdpnlve.? mii einsm Bb^mUel, gcgcfeenfslb auxan Foroafejldner, gegebenenfails einer S&ms; Wusser soW& gags- 
henekalfe ^'eiteran Zu^hliigsto^en' m ^incr knetbareti Masse venraschi die Masse boirK>pnisi<^ -M FoHidfi&p&ra 
fcr»!U irc<:k5?ct und caleiaieri, das d&iufch. gtotn^j.chaet isu daB das -Brndeimael einc xnonomsr^ cnigo?aare cs:kr ^ 
ly)s»r^:OE^ROsilkiun3vcrbiiKJv5«g;ist» 

[(HJ08j Gelc^i wind die Aufgabe iBsbesondere durch don iiach dioseni VbrCabren e^haldicben K:^;3iysaii>Xi3*agen 
[9&0?"j Bsnrsdimpg^ *m h)i\wmnilkim xnmMinm^imx^oid^- 

jxihrer, weitte eiae hoiie Obei1lach«- aufweist mil einer Organosjiickanvcrbdjdang afe BiJidemiilei, welelifi -b&bn Od- 
cinicsren ^i(>7 .biidetj.Fonritirig^u Fort'ak^tpern' m$ Tabbtteny Siran|e?3 uad Kugei^ undC*aici3>i&ne«<^r;p0mikc>r|^ Ka- 
laiysatorirage;" ndt .hobor niecbanischar -S^btiit^t. unci einer ITir die IJsbydrieraijg .von Alkanen $eh? gni. gcclgncim Po-- 
;>a renstruktur hersisliefj lass^n. Die erliridtjngJigeraaBen Kaiaiv$atori:f%ar sind aasi^ichend wml x urn r^bmre ai>nderi axi- 
dad ve Regeaeriarzykien obr.e fiieehani^elie ScMdigung.und AktivitatHvadast m uber^tahen, 

[OOtOj Dk- ais Bfefextnt^].. eingeset^^a Organo^lici UTuverbinda' ngm smii ii) allgei^eine n Ms&ig. Dadiaeh wird das 
hoehohijrilaehige Zircondkmd beint Vernii^hen gieiehmaftg mil der Organ osiiicimav^rbiriduag benaizt, wodar^b die 
Zijrondbxldpardkd -von der Organosibciuitiverbiad^ag usnschisjssefi ucui ..teilwelse d^rdaranla warden. "Daraas resai- 

35 tien ciae hefoe B\0m^\ : &M^kmgWli^h^ den Zireor jdio>;id^:4rlikein and alne sebr gute macbamsche-- Siabi^iat dor 
erhfencTi Katahsatortragar4 ; onxikc>rper. Ben-rCaleixii^-an iter Kaiajysatortragc^l'^nakorper ye-i^^wn • d3C- : organi- 
$cim. 5i&rat3.io?g3nisc;be33 Bindc-irmeis Dabai wijti SICh -gebildet, welches in ckr Zir^dioxidin^rix sehr 

t'ilfo veneiK vorltegL Duwb <l!e Mjrbrannang der cagaaischaa Resides siiieitiniorgani^chen Binde?xaitefe c^lStehcn m* 
5ia!>iicb» .P^kstj. Dicse Poren 'aihd .Siiifgri3jx1.der gidchaiaBigea Verieilang des :d!ieiin])org;3ntsctK3 Bindejimick I n der 

m ZmmdfoMmtfxix cbc-fi.MI? seh? gleichniaBig vetteilt; Dadureh wbrd. die Osmuipc?r<>«tSi; vies Kata!ysaiortragers er- 
hohi, Dorah dia (icgwiwrn von Si wird ;<ude?n eine Hiabilisienjng des Zire;«>nc!'ioxids gagen tberasische SifiteraJlf'be^ 
wirki. Dlesa 1st aj?a i<v %u$pcvv&%\$v. }c ^[^icb?alaige.r dan $\)\cmmdk>xi<X vejltaii jsl. 

f^llj Als siliciurBOrgaaiscbes BindanuUe! geaigaet slnd monoinzw, oligotnere odar jtoiymere Silaae, Alkoxysikne, 
Andoxvilani^. Acyloxysiian'^ •Oxiiiiinc^i b3na, M?3loge.33siIane., Anilfjoxy^ii^e, Aralnosilane, Aiaido^iiaaa. Siiazane oder 
45 Si^koae, wie m bmpMm&ss- in Uilmann's Encyclopedia of Indi ••iJna] (; T hemiftiry Vol A24, auf den Stiim 21 bis 56 
beschmben sind, insbasondere gehoren <to die ■ : «K»t«)Jxterott \%#indun^ der. naebs&ben^n aligemeine^ Rjrt-sdn (!) 
bis(W): 

(BaUxSxR^.., 03 

5ft 

(HaO^iiOR 1 )^., (0) 
(HaO^KNK r R^4., (HI) 

(^)Si(KR^^.., (V) 
i^O) x ^iiNR v R^)v A (VI) 

60 

wori:> 

Ihi iHiabhiingig vofieiaaadar Halogen (R (1, Br ocks I), 

K unabhasgig vonelnander H oder einen gagebeneniaBs siibs-itaferifiA^XIkyK.Aikeriy^, Aiktnyf , C'ydda1kyl- ? CyclM- 
Renyb, Aryadkyi- o;iar Arylre^i, 
65 R\ R 2 ijnabh^gig vonelniindarH Cite mm gageberjenfaib substliuierten AikyK Acy[ % Arylalkyl- «xkr Andresj; mki 
x 0 bi^ 4 
•KXiauver:, 

100121 R. H 1 and R l ktimm lLdnsxi Aikytesi, vdr/-ii@iwe-jse eusen . Cr bis C^Aikyirost der feat omv verxweigi: 
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win Mm, bedemen, Bills E ein Alkyiresl ist, 1st R inshes&ridere Methyl, Bniy] :> n- Propyl iso-Propvis n-Butyj, sec;-8'utyl 
oder fert-BuM, spexidi Methyl oder Ethyl li R l und konnen weuorbin eincn Ary [rest vorsngsweisa- Bxanyi <:<ier .el- 
sen Arybn'kylrosu vomigsweise Benzyl, bedauien. 

[ 00 13 1 H. kann darubcr himim mm A&enylresi:, vomigswd^- ait\m CarC&Alkzny^ Vinyl odsr Al- 

ly LodareinenAlki nyJresi^ Htbiayi/rjodexaon, 3 

[0014| R 1 imd W : kmn&n dumber bin aus air )en Aeyk&ii, y<?mtp weise eiaon ( Acylt est insbesoj^fe einen Ace- 
nirest, bedexiten, 

[.06ISj Beismdcfiir i-sekneie Qr^aaosiliaiiJi-averbindun^n d^r ajlgemeinfcn Foiml (I) sind bdspietewfc&e MXw Me- 
Mc^iCIj imd Me ? $i€L 

j'Q0t&) (jedsrseie O^iinoM^ickimverbindungea der aiigenioinen Fonnet (W) siad belspiaiHweise H^OEtk, Me- 10 

j'OOi?) C.a?eignd£ VsrbhulurigeB. der Mgenaa^en feme! (V) siad bekpieiswaiso Mo ? SiCNMe€OMo} and McSi {MMe- 

[{K9|3$J One gaaigneie Vcrblndungen deraitgemeinen Forraal (VI) isi beispkhwcise (MeQ^SiNM% 

(00191 Ikispisie fiix geei^nefe oii^orn^j^. nxtd polyene Organo filnd Moi:hyisibkx>n£ uixd Ethyl- 15 

siixkone. 

Gafcx. bandars beYx*rzug!e Kilkiuxaorgan^die BiaderaiitsI sind Methyisilik^ae, Mspiehwei^e die Silted 
Markon der "1*8. Waekej; 

[0021 j Ineinent erstan Sdxritt des edtnd«ng}>g^tti-;lB<ixi Yerfamtns vermiseht man ZircGndix>xidpL dyer rnii dsn} sidci- 
naiorgainscheo Buidctjsiitel, gcpbctienfaUs eiac?m Porenbildner, gngebanen fails einer Sanre/Wasser sowie gegebeoBfi- ^ 
Mis yvoiteten X;«hlagst0izsn m sine* kaetbaren Masse, Sferzugsweise warden 

a) 5(5 bis §8 Gew ,-% Zi;x;oiKiii>xa}paivo^ 

h) 2 bk 50 lkw."%, 'ttesondtsrs bevorzngi: 5 hh 20 ( jew.- % der Organosil-iciuniverbindting, 

c) 0 bis 48 besondors bavacsugi 0 bis 10 G^w>% Porenbikte\ and :>3 

a) 0 bis 48 &w.-%, besondons bevorzxigtO bis. 10 Gew-% weitere 'ZuschlagstoiSs, 

wobei die Sianrae iier Xomponen&n a) bis d) 100 ergibx, 

nriier ftusaly. Von Wkssar xuid einer S^ure -xu mner kneiharea Masse vensiischi. 

Das'?ircoxuHox : k1pu|ver 1st Zircondioxidpuiver tnit eb^cr hohm Obefflikh.e, ubii^h^-wdse iir; wcsenilichcn iso- 
noklif-^ Zircondioxklpulv^ hn weseradicben ixicnokHn^ ZircofKiioxklpuiv^r; <m m SS'.bis lOO ik^Ak \mQfm^:m 
90 bi« -100 <kw.~% aus tnonokiinem Zbxandbxid besfehi, kann wje m HF-A CT7 ! d MS besclxrieben, diiirh Fallung von. 
Zij^p^iumsa^en kjH AmMniak hergestelh: werden, inderu rnafi dnc .Zircodylxjiirul--- o<kz Zjrcoj)yIcbiand-I Anng zu ei- 
aer wassdgen Atnmomakiosung m^hi, wobd derpi l- Wen von i4M (i 'Mmk% d^VU\m$$prcdiikt wwim&U trcsckr 
net isnd ^akiruerl. l)a/u sieji; otarr znnachsi j3ks. Zj rconcarbo:5;al and S ;ib\ssur£ erae iiidgilchsi kem^entrierfc, in der Rap i 35 
2 bis 5 }^-%ige Zirconcbksdclvl^^ aus Zireoncarboua: imd Sabel^il;)}^ elcie r^ogHchst koazen- 

trisfte,- in dsr-Regcd 2 bis 5 rt5ol- : %!ge.Zareo:ankciit-Ii5:^UBg-he?. Dks^ I^sxmg. wird in d^r Regd be i '! e m}>eraiuf en von 20 
bis (K)Xu'f3ler KonfMte de;s> pTT-Wc.-tcs w ein^r vorgelegten wa-sdgen Anixaoniak-LC'Sung (ca. 15 avol^ NIh) xugfi^ 
gd?en, wobel dm Z^gabe bei elneo) pll-Weri von 6 bis B becmiet wird and der plfWcrt nfchi mi&/$'f-MeR darf. Dsran 
•schH«Bl-.§kh eins Naehrdhr?:eit von m a^lgenid aau 30 bis 6()0 lain an, # 
[002^j Das Fali a^gsprcxiukt wini beispiekweise anf eb($r Hiierprcsse aasgewaschen und von Amfnomnrnsaiz^n rm 
wesenJlkhen b^lxeit, geimeknei nnd bei einct leniperatar von 300 bis 600 C> C ? bevorxagi von 400 bis 500°("* uiiddnetM 
Drnek von (}j)5 .1 bar an Lnfi cslcltJierl. (Je'iegeniiieh ejithllf <is$ so hergesteUte, ini w^ntlidiexs nxknokline Zxreoa- 
db>fdd aoch geringe Menpi< der teixagonaien oder kubischen McKlifikMonv Don AnidI an <kr i^iagonakn b?M Mhh 

Mcxiifikatiort kmix nxaa bk.rar t5Rig«nographiseMn. Hach^'kgren^ redn^ecen> wenn vor 4sx CzMmmngmz 45 
"T«>c:knt5!)g anter yinem Wasserckrxipfprti'sldruc^ von 0,2- bis 0,9 bar dnrci^ge^hrt win! Die l>oekm?ng eribn:bri bei- 
spiels wdse bei 12C; rt C c&, 16 Stimcfen, 

jM241 Oblicberweise wird .den) Zircondioxxdpulver uad der O-^ano^iiciuowerbindang Wasser i?ngaKeizu nxa olne 
ki:0:bare Mass^ ?xj era a ! 1 en . 

\iH\2S\ F-ernej: kanri dor KaJaivs^tortragerraajise eine Saure xage^^t. warden. Dkse bewirkx esns Pepiisierung der 50 
Knoiina^e. Geeigneie Sauren sdc-ii. 'ki'spie^wdH« Saipetiprsau.re und Hssigsaare, bovor/ngi xst Salpdex^aara, 
\I$M\ Die Katalysatortragenxiasse e&Mli iibiicherweise oinen ftjreti'bikte Gecdgxim Port^nbiMacr m£ hskpmte- 
weise' Pol yaikyienoxide • \vl e ::Poiye%ienoKki Kohleahydrate wjeX'dlulos^ nnd Zuekor, Naiyxl^em, Puipotbr syntbe- 
tisebe B:^yraere wie j^lyyinylaik^hol . 

\®8'Zf) Die K;^xa"ysaferh1!ger-l r ortnxaassa k:aan Werner weiiere ZesebiagsioO^ enthslten. Weitere Zaschlag^afe mid 55 
bei spiels wise bekarnna, i^e Rheoiogia beeinllassexalo \brbindangea. 

\M2&] Die Konxpcjnenton $ bis £} warden in libfiehea Mi^chappararnxen vefrrnisch; nnd honiogeaisieri. Geeignete 
Misctei>pamuren sind beispielswelse Kneter, Koibrgange, Mixd^uUer, xiie aine guta Dxirehnnsehang mK!.Hos5Kig^m~ 
aierang cior aalxaigs inhonioge^tin knetbarea Mas;se gow^frrieis&n. AnKchlietexJ wkd dkvKataiys^ortrSg«r-Fon^Ui$se- 
m Vmskorpzm geionnt beispiais weise cinreh Hxtxudierext ?m Sixangen Oder Hc>heragern . m 
{®Q29l Di^ K^yHat^r^r^w Aversion liblieliexweise rnxschiieB^nd getrocknet. Die ';lhx:knnng vvinl bei- 
^piekwaiso bei dne* *fenjpC:Mur %<m. 90 bis 120 U C uber einen Zeitratnn von 10 bis 100 Sinndan darx-agexubn. 
['00^6] Aa^chiieBond win! der gairooknete Kamlysatpxtritgcr-R^kdiper e;3lciniert> Die (^jlclniarnag wirci ubliehor> 
weisebei einc?fT^^t«r-va>n 3(50 bis SOO^C, bevomigt von 4Q0 bis 600' 'C uber einea Zaiiraiixa voa : 0,S'b5's 6 Stuattes. 
Die Calciniorang wird vcirxugswnise axi Luft nnd bei Aliaospharenxlraak darehgef ilnxa (p 
((K>3I j Die erfindungsgeini^en Kataiy satortdiger eignen ; $kh Par die Herslellq^g' von Hydrier- uad Delsydtietkatalysa- 
uyrni, wie sie beispioisxveise in BE* A 1% 54 391 ba^dirSeben sind. Diese eaiii^dien auf dein Katalysatonmger ei n odor 
inebn&re Kknienie, ausgewSik aas der Oragpe ijestehend aus dea Eiexnonten der VIII. iind/cxier VL Nebangr-jppa, nad 



DE 102 19 879 A I 



33 



geptaeriMts ehi cxkt rnehrere wetted Elements, ausgewahit aus der Gruppe terehesd aiss den Bememsa der I, and 
k Baapiamppe. der HI Neteagruppe. dmchikSiich. tier Lanthaniden, der III Ilaup^mppe, Rhenium, g&sk unci 
10032] Ak ^ydrte^tiw Bmsmte md Wozmi&m MmmM VIIE Nehengrapp ge^ipet ^tgswds^die 
l^lme^lte Bfelhi uikl Palladium, tete bevoraugt Pteun. 

(0633] Wean ein }3feiiMsttffl; als dehydHerakdves Eknienrdnge^iw wird koanen zasa^cfe Metaile, die das Simem 
des Bde&a&dte y^Ampmm, wkrfe imdAxfe vorhandea seiis> 
|4J03#]. Alswdtsrel^ 

!&he bmnflusses Oder XiMmetalie gegers Stniera mbftfeierett ktaen. Solehe wdtemi Elemerae sifed'Bto^le der I 
undlL H»iipigmpj>e, nainlieh Li v Na, K< CS, M& Ca> & -find Ba sowie Elements der III JMmnpKppv wis \mbem> 
dere Y andLa, d».scMii^ch der Laathsraden, AJswirksaas feat fflch audi Zn mm$m r 

[9035] Aasidls eiaes Ijsfeimetalls konnsG aueb cJehydrierak^W MetaUe der VI, Nt^ngruppe* insbesoadere Cmom 
immi Das o«kr:djede^M<i;ikt$ve{n) MexaJle wesdenitJ.der.Rcgd dnrctelifSskuRg aft geeipeten Woindarjgea der 



bctreffeden MeMle aargebr^ sich -dun* Odemieren in tfss e 



is MetaUoxM u&waadcta latere Das oder dfe M^iaMs^rbbdung(en) I 

salse sind feefepfclsweise-die Niirase, AedateaiKi Chloride der Meiaite, rnogHeh sind marh tanpfo&o Ankmrx <kr Me* 
tatife Vorx-ugs^se-werdai H^PCfe oder FuNOfe *uiti Aufbrirsgen yon Hariri md €r(M)^ dder (KH^rO* fcum." 
Aitfbr&gen IrtafihtBtt dagesetrt. 2&m AuiMngsn von Alkali- arid IMalksHnietaiien sem man • xw^m#3g«fwd$e 
w&jsrige Losuagen van ^irhindtingsri eia, die sieh dutch €a;ehieraa in die .cnt«^nx;he^dc-« Oxide u.mw^dsift Jassea v 
w Geeignk smd #ma Beispiei Mytedde,. €adx>aai.e, Oxalate, Acetate oder basbche Carbonate der XlkaH- bm "Erdaika- 
iiaseraUe. Wird der KaUilysiit^nrliger aiit Mesalfcss der TIL .-H'supi- Oder Sfeb^groppe -doifort, so werden MuSg-die Hy- 
droxide, Carbons Nrtmfe, Acetate. Fcwroate-cxier Oxalate emgesetxi, die ^ch.dureii Oilemferen . m di^ oai^^hi»)ids« 
Oxiiie u-mvarsdein lasseru bei^pie^weise La(OI% La^lCOj}^ La(N(> : j)^ Laa&anaeetai ? Lanth;infonsiar rate Larrtha- 



p07j Die- Cald men««g der rait 4em Mi^^aden .Merailsab:iosungeEj iriipr^aiert.m sitljmktngsgcxrraBen Kaulysator- 
u%ererK)!gt ubiiehenveke Bel einer Tempnaufvoti 350 hm 65(fC (iber mmtn 'Mitmn \'<m U,5 Hj; d Sluniien. 
[Ofl^S] Gegensiand der vorliegenden IMniiung sind mzh die unter Hijisal.z der eriind-]ngsge3naBen KaMysaionrager 
erhaiiliehen Ka.talvsaioren, Diese sverden vormgswdsz ails lIvdrierkatalv^iareR ader Dehvdrierkatalvsaioren verwen- 
det 

it'KB^l Besonolerri 'bev«n:ugt is; die \^nvenduijg der erOridungsgensaBen Ka^al ysstoren /ur Debydrierung von Propan 
[iNMOj. !>ie Ikbaduag wird derch die nschsteiwsdjK) Be^pieie naSier erljaiiten. 

BelKpicie 
Hers^e 1 ! ung dec Kara i .ysiatortr Sger 



[0041] im g: EfOrPiil ver, das xuvor 3 Btunden kng bei 450^ : C getempeit wunie, werden rmt 41,7 g 3-Me^acryk>x- 
ypr^yfejtnetkvsysilan (Silajj MTMO der Fa, Si venio), 6 g 7mc>plm ?$ 1 (Fa. Z^hira^er & Sehvvm), 6 ml 65 
^iger 'HNOj una 92 ml Washer 30 Minnim Img gekneie^ Die erhaliene leiglge Masse wuxiln einem Kolbeaexiruder 
StrWa init 3 mm A^mtebme^r referral Die Strange werden bei \WC *^o<&mi^ 
img bei 560°C cakimen, Der erhaitene '(rager welst ebie HEPOtellaehe von 109 m 2 /g imd erne Porosis von 



45 8 f 48 nil/g (geinessen mil: QiJ^ksiiber-Porsiirjefrie) ajif udd. be^iizl: eine Mxaedale Porendurebnesserverteikmg !«U Ma- 
sima bd 20.iin.cl 1100 nm. Dsa Sehnekfehiirie ^ies tracers betragi 25 R 

Bek|>iei2 

Se [0042] 3680-8 M) r Pulver ? to ^vor 3 'Stundm laug bei 4SWC:gfiten$ert wurde, werckn mit M,6g : Met^xydian 
(Sites MSB 100 der Fa. Wacker), WA g Poiyethyleaoxld (Alkox; BKK)} ? 110,4 g 65 gew^%iger HN0 3 m$ 1270 g 
Wii^f 20 Minufca lung hi einejn Koilergaag vermisehi. Die vmul iierende leigige Masse wird in einera Schrjeekeaexixu- 
der xu -StcShgcsn -e»t 3 mm Aaikjidurehmesser j>efomit Die Strange weitien bei 120 :: C gamjekneJ uad aasehHe^jd 4 
Bixmm mi be! 560T g^empert, Der erMtem tragex weist erne BB^-OberO ikhe voa 95 m 2 l$ mi dm ?Qtmim. von 

55 036 Ml$ (gemessen mit 'Q«fi«Wilx^P^tmetri(i) aui and bedi^; cine bimesMe Po^durchmos^rv^ mt Ma- 
.dma.bei 20 and 450 nm>. Dk Schnaideharte des IHgers betragi 35 N. 

Bei$piel3 

[0043] 200 g ZrOrPaiver, .das -saivor 3 StBnd6tt-bd.45(f C go^Hipen .wuide, wsnteD-.jnit 6 g Pojye%bnoKid (Altera B 
I00) ? 10,1 g Ae:X>siI '200 (Bnna Oegussa), ciml 65 gew.-%iger YMh md MX) ?nt Wasser 30 Minulen iaagf efcictcs. Die 
erhaliene iei^ige M?i^e wird in einem Kolhenexsnider xu Stfar^eso itsit 3 ixitn Aufetkitdmiessex gefonm.. Db Sminge 
weiAsn bei I2(f (; jgetrgcknet.und a^HehueBmd 4 Stjflxteu-iaRg bei 56&X caldnmt Der erhaiieae linger weisi dm 
Blir-ObatSehe -voa 75 rr% eine R»osr® ¥ gemessen Jiutlels 'SF^Powimetrie, von 0,49 Ji% imd mm I 
65 ve-a22N- 
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.Herste'Uung -;:Icc KaEalysat<«Yorla«'fer 
BsAsptei 4 

[00441 gemsS Beispiel 3 hergesj^Ute liiigernmiend WJixl gesDlukt una w wM: dm Siebfraknkn von 1,6 bis 5 

2 mm erbMUn, TfttlmgszspM mtii ml den Aktivlcomponeal^ ?ti$nfKf& imdUinmh dc?r im migerabn bascbrkbo- 
nen Mesbodtf b^schkbka 

ISMS} P4814 g H 2 PiCfe < 6H 2 0 ur«i 0,275S g SnCfe - 2H-0 warden in 138 nd Efesfis?! g$M\^'m mmm llo&Am* 
veratapfcr ax* 23 g das MVSiO^Tr^^niatCrrkfe am BeispieJ 3 g#e&. D.as abmtsbende Eth&noi ^MamKol^S- 
onsvedanipfer : hiv Wi^^ts-Mpumpm^k^iim '(20.xtib.ar} bei diner. Ws^serbadtompef ?4u? von 4D^C abg(m>gen. An- <n 
&tdie|end wird jewdis umer stekmde* Lufi jamSehst 15 Siunckn img W, MfC getr^net-i»3d--aBsdi[idferKi : ^i 560*€ : 

3 Sbnjdea l&ng caiciakTa Danach wird der geu-ockneteBes^io^mii efoer li&utsg von 0,1773 g SN<Jh ? g KNOa 
and 2MM g La(M>;h \oK : :0 in 55 ml H?0 ifoergossen. Das iihers&hs : ndtf Wasser wird am R^aiiorisvmMsip^r in> 
W^«^imhipiimp§r:x>^uum (20mbat)bel-ewer Waj^etbad-Temfferatuf von 85 0 C" abge^gen. Aa«ehHcfed mtd je~ 
walls umsr stsfcendsr Lw'ft mntichsi 15 Camden 3ang be? 1(K)°C -gsiroctosi unci a^ch&fcnd bd S60T! 3 Simthn kmg 1$ 
eaicinkrt. Dsr so erhake-jje Kandysasorvorlikiter win) itrrMgenden ate Katal'ys^^yor'JMcr 1 he&ekbnet 

Boispiel 5 

;O046j Dan genffifi B:dspid 2 h&ge$tetf& Mgcmaama! wkd gespl&teumd wird -eisfi SM>mikdon von U> bis 20 
2 mx srha&en, I)er Tn^cr^piiii wird raiuta AkiiYk^tipof^nfeciP^Sn/K/C^ and Ladacbckr hix tv\gm&m bemmem- 
nen Methode bescbfchtet: 

6339g H 2 M:?l6 - m 7 0 and 0,4317 g StiCh - warden in 216 ml Bthtttift gelost und in sta Ko^oR^d^np^ 
fee ?:a 36 g des 2xO^SR3r' lYiigennatarials aas Beispiel. 2 gageben. Das ub#rstehende Blbanoi wicd ;n:a HotaUonsver- 
danipfer im Wa»»su^upumpeBVakumii (21) mbar) bei einer Wasserbadteinparstnr von 40°C abge^gen, Anschibiknd 25 
mtd jeweik isnter sjehenfkr Lnd 7i.mach.st. 15 Stun den i-ing Mi 1 (K5 : 'C getr<x:k:5Ct u-?d aru^hiieB^^d b^i 3 Sturider. 
lasg calcims?t. Darmch wird dcr geirocknete Fe^HToEF niit mer Utemg von 0.27B4 g CsK% 0,4894 g KN() 5 and 
3,5399 g-La(NO}.5 • gKjO'in -jd H7O libcrgos.sen. :Da« iibcrsidjcnde Waisser wird m\ Eotadonsv^^pfe.im Wasser- 
^trahipujjipecivskxtijjri (20 sabar): bei cuncj: Wasv$crbjid-Tcn:}X;.raiuc vc-n B5T abge^oge;^. AnschlieSend wird jiJweils untet*. 
.•ibhwiikx Lid! ^uniichst 15 Bu-nd^u iang bci KXf(" gclroc^nct and cuuchlielk-nd bei 3§0 W € 3 Sudden iang ..caldniert.: 30 
Der scj ertiaUcxje KaiahsB^<^vor!aufcr wird. "mi folgenden ab Kataiy^jd^orlaul^r 

Kataiysatorai^ivieRing 

10047] Die Akdviening derin ifen Bcbpicbn 4 and :5 hargcskdli.c.a KaJalysaten xurDebydrieriHJg voii Psopan wird in 35 
eineii: Laborraakior ualer den Ibigenden Bcdsngungers vofgcaonitiiei]: 

Tim v^rukai -sSfiha^der Mohrr^ktar wurdc niit jcwcli.s 20 mi.dcx: Ka^i.ysatprvorllv^r 1 und 2 beschicki (Reakcpdaag^: 
520 mn; Waridiifckc; 2 ram; lailenciurclnKC'SScr: 20 us; Keaktorriiateriai: inaan-aLonisienas, d. h. nril- Alaimriiiat-ioxid 
basebkbtet^ SMtlrohr; Beijckung: eiekbdsch IQ&n' -BASF Eige-nbau) auf i?lner iangsmi"dgi?n Tjnp von 43Sm?n.; 
LStsge der Kaialya^orNchiitiang; Wmmfomon dcr K:ata!ysai:o^batlimg; aaf der'U^a-dft^'cks Rdwakte; tk- W 
fulluftg ;-des Keaktonxr-stvoiumctJ^ nach obe-n und uuten mit Steadikugeb> (In^rimaierial)' Lbach? Hewers vod 4 bl^ 
5 ? nm, nacb >3J? Utn auf ciaejn Koni aici:stubl at> fsii^nd). 

[804&] AnHddieBond wkd da^ Redkliojssrcjbr hoi eincr ■AuBenwafidtcn^ptrsturxegeiuRg Jiings der Heim>»e-voB 
Qmmgzii aiif cii ■ rail eif^m idcnlischcn InerigassUxJj^ ckuxlisiromi^s Robr) ndi 9,3 Nl/h Wasser&tqff wahread 30 Miau- 
ten besichkkt. Acssc&i&fed wird dar A^^^tolTsLmm bei glelchb!eiben<fer Wadcj^nspniiijr zuaacb^i wabratid 30 Mi- 4% 
ntim dmvh <mm 23,?) Ml/h beii-agenden Sirom mis 80 SbckstorT -und 20 VoL<& Lufi u.nd danach wabrend 30 Mi- 
aute?« durch t^incii ideniischcin Smm m$ rmm lMicmm/L Untar Beibchaiinag dar VV^xlierapmiar wid dsnn ndi d- 
nani identischen Strom von wiibfend 15 Mbuicrt gaspnll is nd absahbcBend noebxaab v,-aJicend 30 Minute n imt 
^NUhW^scx^^ ^dmMn, Dandi I&t die Akdvierung des Kiatalysial<5n'c?rlaufc^ abgradiiosseii. 

Ddjyciriartmg van Rj&h-PropaSi 

[0049:] Ok ■kstajyliscte Ifcstimg der sk£i vkxiera i;a ckn "BfiS&pieien 4 und 5 hargesteiiten K^iyjsato'rvorifi'ufer 1 nnci 2 
erfolgte jewaib da AnscbluB an dia Aksivicrusg des Koniakfes in. dem gkiaben: ..Raaktor mil einera Gerai^cb ans 20NVh 
Roh-pR"*p?5i3, 18 g/b Wa^erdarapf md I NVb Sbckstoil Dabd v/urda Roh-Piropan niiltab-: mm$ Mas^erxiiirabrlaBragier^ 55 
■der Fa. Brooke xado5krl v ^ahrv?nd das- Wasser niitiiels einer OFL.{^?uiit|w Bischod) xunaab^i lla^ig mxfan Ver- 
dampibr do$*ksi ? in saibigerm vankinpfi und dann mil d(??n Roa-Fropan und Sdcfoioff varmsscht warde, Dk Gasnn- 
schuqg warda an^cblieBend ubar dan Kcaitaki gcieitel. Die- Wandtempc : ratur bttog 622*C. 

[Wmi Mteels ainer sidi -am R^SEktofaimg^g he.fiiKUich«?5 .DrtidtJ^f^iung (Fa. REKO) wqrefc. ikr Ai&gnngsdmak dos- 
Reaktors auf l ,5 bar sbspiuteingestelit ^ 

1 Das binkr o^er Drnckreg^ i-jRg anf Nomtai*kuck entspa«F3te toduk! jr. as svurde abgekub \i ? wobtd dar c-atiialt^enc 
Wassorxiarrtp:' aissfa^tosiesic/Bas nicbt koadensktte Rasigss wurde mittjds (fC (HP nsit CbetiirStadon, 'Deteto-- 
ran: FO), W2D, 'l-reiia^nkn: AI2O2/KO. (<tenipsck), .('arbdxt*^ 1010 (^utjaico)) anaiy^rt. Id ent^racbsndar Weise 
war aads das Raakdon&gas aaaly.skrt wojxlen. 

Die aachfpig e^sfca f I abedan wessen die arzkiien Bigefeaisse in Abni^gif kail ven der BetrfeiMtor aus. Dabei 65 
bezieben skh else Angabsstt in auf "trcsckan" gemcbnaU:^ Qas, d> h. $a anthah:eaa Mesige an ^ssaata-npf blieb in 
alien Fallen naberlicksichbga 
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metis 1 



Akiivierter Kmaly^torvoriMfer I m% Bekpiel 4 {Vestgkfc-h} 



J 


1 leakiiottsgas | Produktg&s (naeh 1 h) 


Prodaktgss{B8ch9h} 




! 06 40$ i <0 1 0R 




1 1 ropcu 


! 0,014 I 24,598 


....„, , — | 

23,741 


\ih 


| 0 1 30,942 


29,281 


|& 

| Ethan 


3,5 2,648 
i 0,078 0,544 


2,875 
0,450 


1 Ethen 


0 I 0,234 


0,258 


[CH 4 


| 0 I 0,836 | 0,631 




« — 

j 
! 


Reaktiorssgas 
VoL-% 


Produktgas (nacft ! ft) ; 
Vol-% 


Vol-% I 


Fropan I 


96,408 


28,924 


31,034 1 


Propen | 


0,014 


26,574 


27,953 J 


Ha 1 


0 


38,530 


36,011 . | 


No j 


3,5 


2,386 

— — — 


2,490 1 


Ethan j 


0,078 


1.159 


0.734 J 


Etiiea ! 


0 


1,166 


0,677 | 


CH 4 [ 


0 


0,261 ' 


0,201 | 



[0053] Wk den IVoelJea antaomsnen wesxksn kan», sveis*: cier erftiidUR^sgciEl Site Ka- atv'^aiOr eina dcuUic h hdhere Ak- 

45 

Pa&ntanspriichs 

1 , \%rialir£n zur JJml&img eines Kaialysatortragers, bd dens maa Zircorsdic?xkipu[ver tnft mmt\ BimfekfoL gt> 
gvhznmMh einsm .Fofeijbi]dt^r, : : gegcber:«3fal)^ ; d.«tJr Sanre, Wassar sowle gsgehcneafalls we&ist&t .^sdikg$&>£*- 

50- eider k&etbsr&s Masse yermisdifc xiic Masse Iwnfogenisiert,. >:.u Vomikoxpzm fortnu ixookmX mdm\cmkrt y 

d^wreh gekmrt£e&te£, .'dass dan Biadaamet sine myomere, .-ollgomere odsr -poIymere-Oi^ndsiiidunjvOTbinv 
dung 1st 

2, Ve.rtahfren: nMx Anspruch l ; claaurcivgekennzeichneu d#s das ..Bindemitt^l esr: kwjw, si%<?iaer&s odsr -po- 
iytnjjres Sitars, A&.axysilatu Ary laxysilati, Acryloxysiiai^ Oxiininosikn, llaksgeimias/Aiinaoxj&iisj^ Asrrinosilan, 

55 Amidcsi Ian,. § Uazan t xfcr Silikocs I si. 

3 , Verfahrcif: u&ch Aiispraeh 2, d&dureft gskoan^ditiel, .cte <ias Sisidefiikisi '^usgewshit *st at;.* den \%fedaag££ 
dsr a%cr:jelat?n R?nnei?s (!) bb (¥10 

65 E,Si(OR J k., (TV) 
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Hal Bnabi3^nglg vo&ein'sisder Halogen (K Q> Y>v oder I), 

R unsbt-anglg yoneiaander II <xfer einoa gsgehsnenMls subsutukn^n Aikyk Alk^nyK AikinyivCvcioalkyh Cy- 5 

R% R- un.sbhar;gig vondnander II odcr e*n&n gegaberKsnMs substit&ierissa Aiktf h- Acyh Aryykyi- oicr Arvkeni* 
Xmd 

x O bis 4 

4 Vbrfahr^i 5-ac:h einem <br A^sprikhc 1 his 3, dadureh geksnnzcicbne:*, dass 

a) 50 bis 98 Ziraomibjddpulvt^y 

b) 2 bis 50 C5eWs~% d&r OfgaiU)SiMam^^ 

c) 0 bk 4&Gms% VmmbiUmr, md 

d) 0 bis 48 6ew^% weiiera ZaseMag&oRb, t$ 
vv-nbd die? &mm&- der K<Hiiponento a) bis d) erglbL 

uater Zusau ym Wasser und emer Saurs eu ciner kn^toren M;is&j venmscfr; warden. 

■5, Verfahren nach ememder Ansprlid^ I bis 4, dad urcb gaken^zeichnei, dass das Zire<Mic>xk1[)UiYer lm' ws«a^ 
Hcto aus nujnoklmem Zircondioxidpuiver besieht 

6, KatelysMorU^cr, ixhWnch naeh Mti ^r&ten pmaft dcr Ansprikhe 1 bis 5. 20 

7. Kam'ysator, etith&iienti aid den* Kat^ysatortriiger mi$i Ansprncb 6 ek ockr mehxsre Ekm^ao at^gewahli aus 
ikr <;kuppe-:te^enfl sus den. Bismanten <br VT1I imd'oderVI. Nefegruppe md gegebenenMlsdn. ocbr niekmre 
webers Kl<htimts ansgewanft w& der Gmppe hc^ichmddx^ dca HcrafcK&Kder I'-u&d II. Haupgruppe, der 111 Ne- 
bcrigruppc dnscblieBlkl^ dcr LsRlin^ii'kn, der III. H&upigmpp£> Rhenium Zink and Zinn, 

§. VbrsvssxUmg des Kataiysato?^ nach Aaspruch 7 als Dehydnermalysaior. B 
9, Vsnvendung nacb Ansprueh S ^ur Dehyilrierung Vi>n Bxjpan zn Propen. 
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